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(57) Abstract 

The invention concerns a method of obtaining cellulose fibre material from a plant substrate containing calcium pectinate, the plant 
substrat be^ng so?ubr e ^ by us£g Sodium phosphate and optionally bleached. T*e method is characterized ,n that the plan, subs rate ,s 
sStaneotsW !reatea with borax or predated with an aqueous borax solution before solubilization. Prefera^hejjor^^ 
Z^T£^t.5 ^ To g in particular between I and 5 g and preferably 3 g per litre of water and rtc^e^rure of the so.uuon 
is in particular between 30 and 60 °C. preferably between 40 and 50 C and more preferably 45 C. 

(57) Zusammenfassung 

Verfahren zur Gewinnung von Cellulosefasermaterial aus Calciumpektinat-haltigem. pflanzlichem Substrat, bei dem das pA^che 
Substrat unterver^endung von Trinatriumphosphat aufgeschlossen und gegebenenfal.s gebleicht w.rd. d * durch 

Dflanzliche Substrat Eleichzeitie mit Borax behandelt wird oder vor dem AufschlieBen mit emer waBngen Boraxldsung vorbehandel w.rd 
SSS t^Zt^XSL^ von 0.5 bis 10 g. insbesonderc 1 bis 5 g und bevorzugt 3 g pro Liter Wasser vorhanden tst und 
die Temperatur der Losung insbesondere 30 bis 60 'C, vorzugsweise 40 bis 50 'C und bevorzugter 45 C betragt. 
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Verfahren zur Gewinnunq von Cellulosefasermaterial 
aus Calciumpektinat-haltiaem, pflanzlichem Substrat 

Die Erfindung betrif ft ein Verfahren zur Gewinnung von Cellulo- 
sefasermaterial aus Calciumpektinat-haltigem, pflanzlichem Sub- 
strat . 

Pflanzliche Substrate werden seit langer Zeit zur Herstellung 
von Cellulosef asermaterialien verwendet . Ein solches Material 
ist beispielsweise Zellstoff , der in der Regel aus Holz gewonnen 
wird und ein wichtiges Handelsprodukt ist, das fiir die Papier- 
herstellung verwendet wird. Zur Klasse der Cellulosef asern geho- 
ren auch sogenanntes Sklerenchym- oder Bastfasern, die das 
Stiitzgewebe von Pflanzen wie Halme oder Stairane bilden. Diese 
Fasern liegen in der Natur immer in Korabination mit Substanzen 
wie Ligninen und Pektinen vor. Diese Begleitsubs tanzen miissen 
entfernt werden, wenn das Cellulosefasermaterial in einer zur 
Weiterverarbeitung geeigneten Form gewonnen werden soil . 

Bei den bekannten Verfahren zu Cellulose fasergewinnung wird das 
eingesetzte pflanzliche Substrat auf geschlossen, entholzt, ent- 
pektiniert und je nach Wunsch gegebenenf alls auch gebleicht. Bei 
den zur Zeit wichtigsten und in technischem Maflstab zur Zell- 
stoff herstellung eingesetzten Verfahren wird das Rohmaterial 
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mittels Natronlauge auf geschlossen . Hierbei konnen unterschied- 
liche Zusatzchemikalien vorhanden sein. Beispielsweise gibt es 
den sogenannten Natronauf schlufi ( NaOH , Na 2 C0 3 ) , das Sulfidver- 
fahren (CaO, MgO, NaOH , NH 4 OH/S0 2 ) und das Sulf atverfahren (NaOH, 
Na 2 S, Na 2 C0 3 ). Die genannten Chemikalien bilden jeweils die soge- 
nannten "Kochsauren". Der Aufschlu/3 bewirkt in erster Linie die 
Entlignifizierung (Entholzung) des Pflanzensubstrats, wobei die 
in dem Substrat enthaltenen Lignine in eine losliche Form uber- 
f iihrt: werden , 

Die bekannten Verfahren haben jedoch den Nachteil, dafl neben der 
gewiinschten Entlignifizierung auch die Cellulosef asern in erheb- 
lichem Ausmafl angegriffen werden. Hierdurch wird u.a. die Fe- 
stigkeit des am Ende gewonnenen Zellstoffs erniedrigt . Auch die 
Zellstoffausbeute sinkt. Es wird daher nicht nur das Lignin 
gelost sondern auch ein Teil der interessierenden Cellulosefa- 
sern unerwiinschterweise zerstort. Es wird angenommen, dart der 
Polymerisationsgrad verringert bzw. die Faserlange verkiirzt 
wird. Ein Teil der Cellulose geht sogar in Losung. 

Die bekannten Auf schluJiverf ahren rufen ferner aufgrund der zu 
entsorgenden Abf allprodukte Probleme hervor, wobei insbesondere 
die Abwasserfrage ein wichtiger Aspekt ist. 

Neben den Ligninen sind jedoch auch die in den Pf lanzensubstra- 
ten vorhandenen Pektine und Calciumpektinate zu entfernen, wobei 
insbesondere die Calciumpektinate in der Kegel Schwierigkeiten 
bereiten. 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde , ein neues Ver- 
fahren zur Gewinnung von Cellulosef asermaterial aus Calciumpek- 
tinat-haltigem, pflanzlichem Substrat zur Verfiigung zu stellen, 
bei dem die Cellulosef asern nicht geschadigt werden, im Verl 
gleich zu den bekannten Verfahren die Umwelt weniger belastet 
und die Verf ahrensdauer verkiirzt werden kann . 
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Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren gelost, bei dem das 
pflanzliche Substrat auf geschlossen und gegebenenf alls gebleicht 
wird, wobei das Verfahren dadurch gekennzeichnet ist, dafi zum 
Auf schlieflen Trinatriumphosphat verwendet . 

Bevorzugte Aus f iihrungs f ormen des erf indungsgemaflen Verfahrens 
sind Gegenstand der Unteranspriiche . 

Erf indungsgemafi wird anstelle der in den bisher bekannten Auf- 
schlufiverf ahren verwendeten und die Cellulosef asern angreifenden 
Chemikalien (NaOH, Na 2 C0 3 ; CaO, MgO, NaOH, NH 4 OH/S0 2 ; Oder NaOH, 
Na 2 S, Na 2 C0 3 ) nunmehr Trinatriumphosphat eingesetzt. 

Dies hat den Vorteil , da/i einerseits die Lignine und Pektine, 
insbesondere Calciumpektinate, in ausreichendem Ausma/3 und vor- 
zugsweise vollstandig entfernt werden, andererseits aber die 
Cellulosef asern im wesentlichen geschont werden, wodurch die 
Produktqualitat ausgesprochen gut ist und die Weiterverarbeitung 
und Entsorgungsprobleme vereinfacht bzw. vermindert werden. 

Trinatriumphosphat wird ublicherweise zum Entharten von Wasser 
wie Kesselspeisewasser , zum Phosphat ieren , als Bestandteil von 
Seif enpulvern und Toilettenseifen, in Geschirrsplilmitteln oder 
als Puffer verwendet. 

Das in dem beanspruchten Verfahren verwendete pflanzliche Sub- 
strat ist vorzugsweise aus Pflanzen der Familien Linaceae, Urti- 
caeae oder Moraceae ausgewahlt und diese Gruppe umfaJit insbeson- 
dere Olleinen, Faserleinen (Flachs), Nesseln wie Brennesseln, 
Ramie, Hanf oder Hopfen. Besonders bevorzugt ist Flachs. 

Bei dem erf indungsgemaflen Verfahren wird das pflanzliche Sub- 
strat in einer wafirigen Losung auf geschlossen , die vorzugsweise 
2,5 bis 20 g Trinatriumphosphat pro Liter Wasser enthalt und 
vorzugsweise 3 bis 10 g, insbesondere 3,5 bis 8,5 g, bevorzugter 
jedoch 5 bis 7 g Trinatriumphosphat pro Liter Wasser enthalt. 
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Diese AufschluJUosung enthalt neben dem Auf schluMittel Trina- 
triumphosphat vorzugsweise auch ein Dispergiermittel und/oder 
ein Bleichmittel . Bei gleichzeitiger Anwesenheit des Bleichmit- 
tels in der Auf schlufilosung ist sogar vorteilhaf terweise eine 
Verfahrensverkiirzung mbglich, da eine spatere, gegebenenf alls 
gewiinschte Bleichung des erhaltenen Cellulosef asermaterials 
entf alien kann . Die Kostenersparnis hierfiir kann betrachtlich 
sein . 

Als Dispergiermittel ist jedes fur diese Zwecke in solchen Auf- 
schlu/ilosungen geeignete Mittel verwendbar, vorzugsweise wird 
aber Wasserglas oder ein Tensid bzw. ein Tensidgemisch verwen- 
det, wobei geeignete Tenside und Tensidgemische vorzugsweise 
anionisches Tensid und gegebenfalls geringe Zusatze an nichtio- 
nischen Komponenten enthalten. Ein geeignetes Tensidprodukt ist 
beispielsweise Cottoclarin® der Firma Henkel . 

Bei dem Bleichmittel handelt es sich vorzugsweise urn Wasser- 
stof fperoxid, das beispielsweise in Form einer 35 %-igen wafl- 
rigen Losung eingesetzt werden kann. Es sind jedoch auch andere 
bekannte und zur Cellulosef aserbleichung geeignete Bleichmittel 
verwendbar . 

Die in der Auf schlu/31osung vorhandene Menge an Dispergiermittel 
liegt vorzugsweise im Bereich von 0,5 bis 10 g/1, insbesondere 
1 bis 5 g/1 und bevorzugt 3 g/1. Das Bleichmittel ist in der 
Aufschlufllosung, falls vorhanden, in einer Menge von vorzugs- 
weise 0,1 bis 15 g/1, insbesondere 1 bis 10 g/1 und bevorzugt 5 
bis 8 g/1 zugegen, wobei im Fall von Wasserstof f peroxid in Form 
einer 35 %-igen waflrigen Losung gemafl einer bevorzugten Ausfuh- 
rungsform auch 8 ml dieser Wasserstof f peroxidlosung pro Liter 
Auf schlufllosung verwendet werden konnen . 

In einer weiteren bevorzugten Ausf iihrungsf orm des erfindungs- 
gemaflen Verfahrens wird das pflanzliche Substrat gleichzeitig 
mit dem Auf schlieflen durch das Trinatriumphosphat mit Borax 
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behandelt oder vor dem Auf schliefien durch das Trinatriumphosphat 
mit einer waBrigen Boraxldsung vorbehandelt . Die bei dieser 
gleichzeitigen Behandlung oder in dieser Vorbehandlungs losung 
vorhandene Menge Borax liegt vorzugsweise im Bereich von 0,5 bis 
10 g/1, insbesondere 1 bis 5 g/1 und bevorzugt bei 3 g/1. Die 
vorbehandlung des pflanzlichen Substrats mit dieser Losung wird 
vorzugsweise bei einer Temperatur von 30 bis 60° C, bevorzugt 
40 bis 50 "C und insbesondere bei 45° C durchgef iihrt . Diese 
Vorbehandlung ermoglicht vorteilhaf terweise einen hoheren 
Bleichgrad des gewonnenen Cellulosef asermaterials , wobei die 
Bleichung vorzugsweise gleichzeitig mit dem Aufschlu/3 erf olgt . 

Das Aufschliefien des pflanzlichen Substrats kann auch in zwei 
aufeinanderfolgenden identischen Teilstufen vorgenommen werden. 
Zwischen diesen Stufen kann der bis dahin geloste Teil der un- 
erwiinschten Cellulosef aserbegleitsubstanzen entfernt werden. 
Dieses zweistufige Vorgehen erleichtert die weitgehende ' oder 
vollstandige Entfernung dieser Substanzen. 

Nach dem Aufschlieflen des pflanzlichen Substrats wird die hierzu 
verwendete Kochlc-sung abgelassen und der Ruckstand mit Wasser 
gespult, das vorzugsweise eine Temperatur aufweist, die der 
abgeiassenen Losung entspricht oder etwas niedriger sein kann. 
Anschlieflend wird der Behalter mit dem gewaschene Ruckstand 
erneut mit Wasser aufgefiillt, wobei das Wasser beispielsweise 
mit Trinatriumphosphat auf einen pH-Wert von etwa 8 eingestellt 
sein kann. Auch das zum Spulen verwendete Wasser kann entspre- 
chend behandelt sein. 

Gemafi einer bevorzugten Ausf uhrungsf orm wird das gewonnene Cel- 
lulosef asermaterial anschlieflend in der auf einen pH-Wert von 8 
eingestellten waflrigen Losung mit einen, Enzym oder Enzymgemisch 
behandelt. Hierdurch soli hauptsachlich die neben der Cellulose 
vorhandene Starke abgebaut werden. Hierfur sind alle diesbezug- 
lich geeigneten Enzyme einsetzbar. Beispielsweise konnen in 
einem Enzymgemisch auch Pektasen und Lignasen vorhanden sein. 
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Ein geeignetes Enzymprodukt fur den Starkeabbau ist beispiels- 
weise Thermamyl der Firma Novo Nordisk. Das Enzym Oder Enzymge- 
misch bzw. Enzymprodukt kann in einer Menge von 1 bis 10 ml pro 
Liter Wasser, insbesondere 2 bis 8 und bevorzugt 3 bis 5 ml pro 
5 Liter Wasser verwendet . Nach der Enzymbehandlung wird erneut 
gespult und das gewonnene Cellulosef asermaterial getrocknet . Der 
pH-Wert des Wassers kann je nach Bedarf in Abhangigkeit von dem 
verwendeten Enzym verandert werden. Bei Thermamyl® als Enzym ist 
ein pH-Wert von 8 bevorzugt • 

10 

In samtlich verwendeten Behandlungslosungen konnen auch sonstige 
iibliche Zusatzstoffe vorhanden sein, wobei diese jedoch die 
gewiinschten Wirkungen der Hauptkomponente dieser Losungen nicht 
beeintrachtigen sollten und gegebenenf alls deshalb wegzulassen 
15 sind. 

Ein weiterer Vorteil des erf indungsgemaBen Verfahrens besteht 
darin, dafl die nach oder wahrend des Auf schliefiens entfernten 
Pektine und Calciumpektinate in einer Form zuriickgewonnen werden 
20 konnen, in der die Gelierf ahigkeit weitgehend erhalten geblieben 
ist. 

Das erf indungsgemafie Verfahren wird nun anhand eines Beispiels 
einer bevorzugten Ausf iihrungsf orm beschrieben. 

25 

Beispiel 1 

Es wurden 900 g zu behandelndes pflanzliches Substrat, Flachs in 
Form von sogenanntem Flachswerg, eingesetzt. Zunachst wurde das 

30 Substrat zum Einweichen und zur Vorbehandlung in 9 1 einer L6- 
sung gegeben, die 3 g/1 Losung an Borax enthielt. Diese Losung 
wurde von 25° C mit einer Rate von 1,5° C/min auf 45° C erwarmt 
und anschlieJiend 2 0 Minuten lang bei dieser Temperatur gehalten. 
Die Losung wurde abgelassen und eine waflrige Losung zugefiihrt, 

35 die 5 g/1 Trinatriumphosphat f 3 g/1 Wasserglas und 8 ml/1 Was- 
serstof f peroxidlosung (35 %) enthielt. Diese Losung hatte eben- 
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falls eine Temperatur von 45° C. Dann wurde mit einer Rate von 
2° C/min auf 110° C erhitzt und anschlieflend 60 Kinuten lang bei 
dieser Temperatur gehalten. Danach wurde die Losung auf eine 
Temperatur von etwa 80° C abgekiihlt und abgelassen. Es wurde 
5 zweimal mit Wasser auf das vorherige Volumen aufgefiillt, wobei 
das Wasser eine Temperatur von 70° C besafi und jeder Spiilvorgang 
(in dem aufgefiillten Bad) 10 Minuten dauerte . 

Nach dem Spiilvorgang wurde mit Wasser aufgefiillt, das eine Tem- 
10 peratur von 70° C und einem pH-Wert von 8,0 ( Trinatriumphosphat ) 
aufwies und 3 ml/1 des Enzyms Thermomyl enthielt. Das zu behan- 
delnde Substrat wurde 30 Minuten lang in diesem Bad belassen. 
Anschlieflend wurde zweimal mit Wasser mit einer Temperatur von 
45° C gespiilt und getrocknet . 

15 

Das erhaltene Cellulosef asermaterial wies die folgenden Eigen- 
schaften auf: 

Weiiigrad 7 0 (ISO) 
• gute Spinnbarkeit 

20 

Beispiel 2 

Anstelle von 5 g/1 Trinatriumphosphat und 3 g/1 Wasserglas in 
der Auf schluJ316sung wurden 7 g/1 Trinatriumphosphat und 3 g/1 
25 Cottoclarin verwendet . Dies hat Vorteile bei der Filtrierung 
der Abwasserlauge . 

Die Eigenschaf ten des erhaltenen Cellulosef asermaterials ent- 
sprachen denjenigen des Produkts von Beispiel 1. 



30 
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Patenta nspriie^ P 

1. Verfahren zur Gewinnung von Cellulosef asermaterial aus Cal- 
ciumpektinat-haltigem, pf lanzlichem Substrat, bei dem das 
pf lanzliche Substrat unter Verwendung von Trinatriumphosphat 
aufgeschlossen und gegebenenf alls gebleicht wird, dadurch 
gekennzeichnet, da/5 das pf lanzliche Substrat gleichzeitig 
mit Borax behandelt wird oder vor dem Auf schlieflen mit einer 
wa/5rigen Boraxlosung vorbehandelt wird, wobei vorzugsweise 
Borax in einer Menge von 0,5 bis 10 g, insbesondere 1 bis 5 
g und bevorzugt 3 g pro Liter Wasser vorhanden ist und die 
Temperatur der Losung insbesondere 30 bis 60 °C, vorzugs- 
weise 40 bis 50 °C und bevorzugter 45 °C betragt . 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da/3 

das pflanzliche Substrat ausgewahlt ist aus Pflanzen der 
Familien Linaceae, Urticaeae oder Moraceae und insbesondere 
aus Glleinen, Faserleinen (Flachs), Nesseln wie Brennesseln, 
Ramie, Hanf oder Hopfen. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
da/3 das pflanzliche Substrat in einer Losung aufgeschlossen 
wird, die 2,5 bis 20 g, vorzugsweise 3 bis 10 g, insbesonde- 
re 3 , 5 bis 8,5 g und bevorzugt 5 bis 7 g Trinatriumphosphat 
pro Liter Wasser enthalt. 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, da/5 die Auf schlufllosung au/5erdem Dispergier- 
mittel und/oder Bleichmittel enthalt, wobei das Dispergier- 
mittel vorzugsweise Wasserglas oder ein Tensid bzw. ein 
Tensidgemisch ist und das Bleichmittel vorzugsweise Wasser- 
stoffperoxid ist. 
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Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch 
gekennzeichnet , dafl das Dispergiermittel in einer Menge von 
0,5 bis 10 g, insbesondere 1 bis 5 g und bevorzugt 3 g pro 
Liter Auf schlufllosung vorhanden ist und das Bleichmittel in 
einer Menge von 0,1 bis 15 g, insbesondere 1 bis 10 g und 
bevorzugt 5 bis 8 g pro Liter Auf schlufilbsung vorhanden ist. 



6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dafi 

das Bleichmittel eine Wasserstof f peroxidlosung (35%) ist und 
in einer Menge von 8 ml/1 vorhanden ist. 
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